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Description 

[0001] (.'invention conceme un proced6 pour recou- 
vrir par vote seche de fines particules par une couche 
de produit solide inerte ou actif. II s'agit des poudres de 5 
tallies de grains inferieures a 160 micrometres et de 
masses volumiques superieures a 1000 kg/m3. Par 
ailleurs, cette technique permet aussi de deposer les 
elements actifs a la surface interne des particules ml-, 
croporeuses. L'enrobage de fines particules, dans Pin- 
tention de les isoler, de les proteger contre leur environ- 
nement (humidity, Iumi6re, oxygene...), de leur attribuer 
certaines propri6t6s surfaciques (hydrophobie, catalyti- 
que, ecoulement) ou de les faire grossir, presente des 
enjeux considerables dans les industries de fabrication 
et de mise en forme des engrais chimiques, des deter- 
gents, des semences, des produits cosmetiques, dans 
le secteur agro-alimentaire et surtout dans I'industrie 
pharmaceutique, ainsi que dans toute industrie qui a a 
traiter ou a transformer des solides pulveruients. Dans 
Tindustrie pharmaceutique, les objectifs principaux de 
cette operation sont le masquage de gouts, Pameliora- 
tion de I'aspect du produit, et enfin le maintien du profit 
de dissolution in vitro de medicament. Par ailleurs, l'en- 
robage peut aussi etre envisage pour la fabrication des 
catalyse urs supportes. 

[0002] On conn ait classiquement des precedes de ce 
domaine, tels que en particulier l'enrobage de particules 
par voie seche, qui fait appel souvent a la technologic 
des contacteurs a lit fluidise, car celle-ci permet d'assu- 
rer un traitement uniforme et individuel des grains. Le 
principe de cette technique consiste a introduire dans 
un lit fluidise des particules solides chaudes le produit 
enrobant (sous forme d'une solution ou d'une suspen- 
sion dans un solvant facilement evaporable) par I'inter- 
mediaire d'un systeme de pulverisation adequat. Ainsi, 
on peut realiser les differentes operations telles que le 
melange, la pulverisation, le mouillage, le depdt et le 
sechage dans le meme appareil. Cette technologie est 
bien adaptee au traitement des poudres ayant une taille 
moyenne de grains superieure a 300 micrometres. 
[0003] De facon connue, ces procedes presentent 
tous l'inconv6nient, pour des tallies de grains inferieures 
a 300 micrometres, de conduire au phenomene de de- 
fiuidisation et a la prise en masse du lit resultant d'une 
agglomeration non contrdlee. Afin de contrdler Pop6ra- 
tion et de minimiser la quantite d'agglomerats formes, 
les techniques actuellement employees reposent soit 
sur ('utilisation des debits importants du gaz de fiuidisa- 
tion (enrobeur a lit fluidise circulant), soit sur I'emploi des 
enrobeurs munis d'agitateurs mecaniques. Ces diffe- 
rentes configurations posent des problemes tels que 
I'attrition, la perte de produit actif, I'emploi des systemes 
de depoussierage importants et les problemes de con- 
ception et de manutention du solide. 
[0004] L'invention vise quant-a-elle un procede de mi- 
se en oeuvre simple, permettant de r6soudre les pro- 
blemes pre-cites. 



[0005] L'invention propose a cet effet un proc6d6 
d'enrobage et de pelllculage de poudres fines, caracte- 
rise en ce que Con ajoute aux fines particules une quan- 
tite adequate de grosses particules (taille environ entre 
0,4 et 1 mm) de I'ordre de 30%. Ces demieres peuvent 
avoir ou non les m ernes propriet6s que cedes des par- 
ticules fines. L'operation est realisee dans un pllote 
comportant I'enrobeur a lit fluidise, le circuit de gaz et 
son prechauffage, le systeme de depoussierage du gaz 
sortant de I'enrobeur (cyclones et filtres), le circuit du 
iiquide (reservoir de stockage, filtres, pompe, debitme- 
tres), le systeme de pulverisation de Iiquide (systeme 
bi-fluide, buse a melange interne et/ou exteme), le sys- 
teme de regulation de la temperature de I'enrobeur avec 
un capteur de temperature, et le systeme d'acquisition 
et traitement de donn6es. 

[0006] On comprend que cette disposition permet une 
mise en oeuvre avantageuse de l'invention, avec une 
simplicity technologique, une efficacite 6lev6e et un fai- 
ble coOt energetique. 

[0007] La description et les dessins d'un mode pref e- 
re de realisation de l'invention, donnesci-apres, permet- 
tront de mieux comprendre les buts et avantages de l'in- 
vention. II est clair que cette description est don nee a 
titre d'exemple, et n'a pas de caractere limrtatif. Dans 
les dessins : 

la figure 1 represente les differentes 6tapes du pro- 
cede, 

la figure 2 represente revolution du pourcentage 
massique d'agglomerats formes aucours de l'enro- 
bage, 

la figure 3 represente revolution du taux de crois- 
sance et de la porosite des particules d'alumine po- 
re use au co urs de ('operation. 

[0008] Comme on le voit sur la figure 1 , un precede 
selon {'invention comporte les etapes suivantes, avec 
les conditions operatoires precisees ci-dessous : 

Etape (1), melange et mise en regime thermique : 

[0009] 

1) les deux lots de particules solides (fines et gros- 
ses) sont fluidises a Taide d'un courant de gaz 
chaud, 

2) la vitesse de fiuidisation est fixee a environ deux 
fois la vitesse de fiuidisation complete pour assurer 
un melange intime des deux populations de parti- 
cules solides, 

3) cette operation continue jusqu'a ce que la tem- 
perature du milieu fluidise atteigne la valeur de con- 
signe, 
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Etape (2), atomisation du solvant et mlse en regime 
thermique : 

[0010] 

4) une fois la temperature de consigne atteinte, on 
procede a la pulverisation de solvant, avec le meme 
debit que celui fixe tors de I'operation d'enrobage. 
La nature du solvant est identique a cede utiiisee 
dans la preparation de la solution d'enrobage, 

5) cette operation dure jusqu'a ce que la tempera- 
ture du lit fluidise atteigne ceile de la consigne, 

Etape (3), enrobage proprement dit : 

[0011] 

6) apres cette periode de mise en regime thermi- 
que, le solvant est remplace par la solution d'enro- 
bage, 

7) cette 6tape dure jusqu'au moment ou la quantite 
de solide depose sur les fines particules atteint la 
valeur desiree, 

Etape (4), separation : 

[0012] 

8) a la fin de ('operation, la separation entre les fines 
particules enrobees et les grosses particules est 
realisee par un simple tamisage. Les grosses par- 
ticules ainsi recuperees peuvent etre recyclees 
dans un nouveau cycle d'enrobage. 

[0013] On notera dans le procede que : 

on ajoute aux fines particules une quantite adequa- 
te de grosses particules (taille environ entre 0,4 et 
1 mm) de I'ordre de 30%, 

les poudres ont une taille de grains superieure a 1 0 
micrometres et une masse volumique superieure a 
1000kg/m3, 

les grosses particules sont non-poreuses, 
on utilise une solution enrobante constitute d'un sel 
inorganique ou des solutions contenant des pro- 
ducts organiques ayant une faible viscosite (infe- 
rieure a 50 cent i poises), 

la solution est introduite a I'aide d'un systeme de 
pulverisation a bi-fluide avec un rapport entre le de- 
bit d'air de pulverisation et celui de la solution com- 
pris entre 1 000 a 2000 m3 d'air / m3 de solution; 
la buse du systeme de pulverisation est disposee a 
la surface du lit au repos, 

la fluidisation utilise un gaz dont la Vitesse est su- 
perieure a deux fois la Vitesse complete de fluidisa- 
tion du melange initial, 

le procede peut etre adapte a une operation conti- 
nue. 



[0014] On com p rend que I' invention permet d'empe- 
cher la formation des agg lorn e rats a I'echelle locale lors 
de la fluidisation, puisque la presence des grosses par- 
ticules dans le lit joue le rdle d'un agitateur mecantque. 

5 Par ailieurs, ce nouveau procede permet de realiser 
I'enrobage avec un debit d'air de fluidisation raisonnable 
(environ quatre fois plus faible que celui utilise dans les 
techniques traditionnelles), avec une efftcacite d'opera- 
tion elevee (superieure a 95%). II faut signaler que la 

10 mesure de la teneur en produit depose sur les grosses 
particules a montre qu'elle reste extremement faible, 
autrement dit les grosses particules ne participant pas 
a I'enrobage. De plus, la separation des grosses parti- 
cules du melange en fin d'operation peut se faire par 

15 simple tamisage. La figure 2 represente ('influence du 
pourcentage massique des grosses particules sur le 
taux d'agglomerats formes. La qualite du depot a la sur- 
face de particules non poreuses est forte ment liee aux 
proprietes physico-chimiques de la solution enrobante 

20 et a celles du support, aux conditions de pulverisation, 
a la nature du systeme de pulverisation et a la position 
des buses par rapport au distributeur. 
[0015] L'invention s'applique en particulier au domai- 
ne de I'enrobage de fines particules solides de masse 

2S volumique superieure a 1000 kg/m3, et de taille de 
grains comprise entre 1 0 et 1 00 micrometres en utilisant 
des solutions contenant des sels mineraux. De plus, 
quelques essais pre Mm in aires realises avec des solu- 
tions contenant des produits organiques (polymeres) 

30 ont montre I'applicabilite du procede selon ('invention. 
[0016] Pour i'enrobage de fines particules micropo- 
re uses, revolution au cours de ('operation des proprie- 
tes textu rales du produit (porosite, surface specif ique) 
a montre qu'initialement le depot est effectue a la sur- 

35 face interne des pores (periode de non-croissance). 
Une fois que les sites actifs sont combles, le depot peut 
s'effectuer a la surface exteme du solide. La figure 3 
presente revolution au cours du traitement du taux de 
croissance et de la porosite des particules d'alumine mi- 

40 croporeuse. Ces resultats permettent d'envisager ('ap- 
plication du procede au domaine de la fabrication de ca- 
talyse urs supportes. En effet, l'invention permet de rea- 
liser les differentes etapes de la preparation des cata- 
lyseurs, ('impregnation, le sechage et le melange dans 

45 | e meme appareil. De plus, grace au traitement uniforme 
de particules et a r absence du phenomene d'agglome- 
ration, ('etape de broyage peut etre eliminee. Par 
ailieurs, la demiere etape de la fabrication du catalyseur, 
qui consiste a calcine r le produit, peut egalement etre 

so realisee dans le meme apparell. 

[0017] De nombreuses variantes peuvent etre consi- 
derees en fonction des circonstances d'utilisation, tant 
en ce qui conceme la nature des solutions d'enrobage, 
qui peuvent etre soit des produits mineraux, mais ega- 

55 lement organiques, tels que des polymeres, que la na- 
ture de I'operation, qui a ete decrite precedemment en 
mode discontinu, mais qui peut egalement etre realisee 
enmodecontinu, et en fonction de ('application, qui con- 
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cerne tant I'enrobage de solides pulverulents que la fa- 
brication de catalyseurs supportes. 
[001 8] La portee de la presente invention ne se limite 
pas aux details des formes de realisation ci-dessus con- 
siderees a tit re d' exempt e, ma is s'etend au contraire aux 
modifications a la portee de I'homme de Part. 



Revendications 

1 . Procede d'enrobage et de pelliculage de poudres 
fines, dans lequei, par I'intermediaire d'un systeme 
de pulverisation adequat, une solution enrobante 
ou une suspension dans un sotvant facilement eva- 
porable est introduite dans un lit fluidise comportant 
de fines particules solides d'une taille comprise en- 
tre 10 et 160 micrometres, caracterise en ce que 
Ton ajoute aux fines particules une quantite ade- 
quate de grosses particules (taille environ entre 0,4 
et 1 mm) de I'ordre de 30%. 

2. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce 
que les poudres ont une taille de grains inferieure 
a 100 micrometres et une masse volumique supe- 
rieure a 1000 kg/m3. 

3. Procede selon les revendications 1 et 2, caracteri- 
se en ce que les grosses particules sont non-po- 
reuses. 

4. Procede selon I'une des revendications 1 a 3, ca- 
racterise en ce qu'on utilise une solution enroban- 
te constitute d'un sel inorganique ou des solutions 
contenant des produits organ iques ayant une faible 
viscosite (inferieure a 50 centipoises). 

5. Procede selon i'une des revendications 1 a 4, ca- 
racterise en ce la solution est introduite a I'aide d'un 
systeme de pulverisation a bi-fluide avec un rapport 
entre le debit d'air de pulverisation et celui de la so- 
lution compris entre 1000 a 2000 m3 d'air / m3 de 
solution. 

6. Procede selon I'une des revendications 1 a 5, ca- 
racterise en ce que la buse du systeme de pulve- 
risation est disposee a la surface du lit au repos. 

7. Procede selon Tune des revendications 1 a 6, ca- 
racterise en ce que la fluidisation utilise un gaz 
dont la vitesse est superieure a deux fois la vitesse 
complete de fluidisation du melange initial. 

8. Procede selon I'une des revendications 1 a 7, ca- 
racterise en ce qu'il peut etre adapte a une opera- 
tion continue. 



Claims 

1 . Method of coating and film-coating fine powders in 
which, by means of a suitable spraying system, a 

5 coating solution or a suspension in an easily evap- 
oratable solvent is introduced into a fluidised bed 
comprising fine solid particles with a size between 
10 and 160 micrometres, characterised in that a 
suitable quantity of coarse particles (size approxi- 

10 mately between 0.4 and 1 mm) of around 30% is 
added to the fine particles. 

2. Method according to Claim 1 , characterised in that 
the particles have a grain size of less than 100 mi- 

15 crometres and a density greater than 1 000 kg/m 3 . 

3. Method according to Claims 1 and 2, characterised 
in that the coarse particles are non-porous. 

20 4. Method according to one of Claims 1 to 3, charac- 
terised in that use is made of a coating solution 
consisting of an inorganic salt or solutions contain- 
ing organic substances having a low viscosity (less 
than 50 centipoise). 

25 

5. Method according to one of Claims 1 to 4, charac- 
terised In that the solution is introduced by means 
of a dual-fluid spraying system with a ratio between 
the output of spraying air and that of the solution of 

30 between 1 000 to 2000 m 3 of air/m 3 of solution. 

6. Method according to one of Claims 1 to 5, charac- 
terised in that the nozzle of the spraying system is 
disposed on the surface of the bed at rest. 

35 

7. Method according to one of Claims 1 to 6, charac- 
terised In that the fluidisation uses a gas whose 
speed is greater than twice the complete fluidisation 
speed of the initial mixture. 

40 

8. Method according to one of Claims 1 to 7, charac- 
terised in that it can be adapted to a continuous 



1. VerfahrenzurUmhullungundFilmbeschichtungfei- 
ner Pulver, bet dem uber ein geeignetes Zerstau- 

so bungssystem eine umhullende Losung oder eine 
Suspension in einem leicht verdampfbaren L6- 
sungsmittel in ein Wlrbelbett eingefuhrt wird, das 
feine teste Teilchen mlt einer GroBe von 1 0 bis 160 
Mikrometer enthalt, dadurch gekennzeichnet, 

55 da 8 man den feinen Teilchen eine geeignete Menge 
groBer Teilchen (GroBe etwa 0,4 bis 1 mm) von et- 
wa 30% zusetzt. 
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Method accordir 
terlsed in that 
operation. 
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2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Pulver eine KorngroBe unter 1 00 
Mikrometer und eine Dichte uber 1000 kg/m 3 ha- 
ben. 

5 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB die groBen Teilchen nicht- 
pords sind. 

4. Verfahren nach einem der Ansp ruche 1 bis 3, da- to 
durch gekennzeichnet, daB man eine aus einem 
anorganischen Salz bestehende umhullende L6- 
sung oder Losungen verwendet, die organische 
Produkte mit einer niedrigen Viskositat (unter 50 
Zentipoise) enthalten. ts 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Losung mit Hitfe 
eines Zweifiuid-Zerstaubungssystems mit einem 
Verhaltnts zwischen dem Zerstaubungsluftdurch- 20 
satz und dem Durchsatz der Losung von 1000 bis 
2000 m 3 Luft/m 3 Losung eingefuhrt wird. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5 f da- 
durch gekennzeichnet, daB die Duse des Zer- 23 
staubungssystems an der Oberf lache des Betts im 
Ruhezustand angeordnet ist. 

7. Verfahren nach einem der AnsprGche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Wirbelschichtbil- 30 
dung ein Gas verwendet, dessen Geschwindigkeit 
groBer als das Zweifache der vollst&ndigen Fluidi- 
sterungsgeschwindigkeit der Anfangsmischung ist. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, da- 35 
durch gekennzeichnet, daB es an einen kontinu- 
ieriichen Arbeitsgang adaptiert werden kann. 
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